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@ Verfahren zur Herstellung von pulverfdrmigen Homopolymerisaten 

Verfahren zur Herstellung von pulverfdrmigen Homo po- 
lymerias ten durch Homo polymerisation von N-Vrnylcarbon- 
saureamiden, Amlden, Nhrilen und wasseriosllchen Estern 
ethylenisch ungesfittigter CarbonsSuran, N-Virrylimidazolen 
und N-Vinylimidazolinen in flussigem Kohlendioxid Oder fat 
Obericritlschem Kohlendioxid unter D ruck in Gegenwart von 
Radikale bildenden Initiatoren. 
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Patentansprtiche 



1. Verfahren zur Herstellung von pulverfBrmigen 
Horaopolymerisaten durch Homopolymerisation 
von N-Vinylcarbonsaureamiden, Amiden, Nitrflen 5 
und wasserldslichen Estcrn ethylenisch ungesattig- 
ter Carbonsfiuren, N-Vinyflactamen, N-Vinylimida- 
zolen und N-Vinylimidazolinen in einem inerten 
VerdQnnungsmittel in Gegenwart von Radikale bil- 
denden Initiatoren und Abtrennen des Verdun- to 
nungsmittels» dadurch gekennzeichnet, daB man 
die Polymerisation unter Druck in flussigem oder in 
uberkritiscaem Kohlendioxid als inertenV Verdfln- 
nungsmitteldurchfflhrt ' 

2. Verfahren nach Ansprueb 1. dadiirch gekenn- is 
zeichnet, daB man die Polymerisation in ilberkriti- 
schem Kohlendioxid bei Temperaturen von etwa 
31 bis 150°C und Drucken oberhalb 73 bar durch- 
fuhrt 

3. Verfahren nach den Anspriichen 1 und 2, dadurch 20 
gekennzeichnet, daB man jeweiis N-VTnylcarbon- 
saureamide. Amide und wasserldsliche Ester von 
ethylenisch ungesEttigten Cr bis Cs-Carbons&uren 
sowie N-Vmyllactarae der Homopolymerisation 
unterwirft 25 

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man jeweiis N-Vmylformamid, N-Vi- 
nyl-N-methylformamid ? N-Vinylpyrrolidon, Acryla- 
roid, Methacryiamid, Hydroxyethyiacrylat, Hy- 
droxyethylmethacryiat, Dimethylaminoethylme- 30 
thacrylat und Dimethylaminoethylacrylat in Form 
eines Salzes oder in quaternisierter Form der Ho- 
mopolymerisation unterwirft 

5. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 4, dadurch 
gekennzeichnet, daB auf 100 Gewichtsteile Mono- 35 
mer 100 bis 1500 Gewichtsteile Kohlendioxid ein- 
gesetzt werden* 



Beschreibung 
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Pulverfdrmige Horoopolymerisate kdnnen nach ver- 
schiedenen Verfahren durch Homopolymerisieren von 
Monomeren hergestellt werden, z.R. nach dem Verfah- 
ren der Fallungspolymerisation, der umgekehrten Sus- 
penstonspolymerisation oder in einem Pulverbett In al- 45 
len Fallen bendtigt man ein VerdunnungsmitteL Bei der 
Herstellung von wasserldslichen, pulverformigen Ho- 
mopolymerisaten setzt man beispielsweise als VerdQn- 
nungsmittel aliphatische bzw. aromatische Kohlenwas- 
serstoffe ein. Beim Polymerisieren im Festbett benCtigt 50 
man inerte Flflssigkeiten als Siedehilfsmittel oder man 
setzt einen groBen OberschuB eines leicht fluchtigen 
Monomeren ein, um die bei der Polymerisation entste- 
hende Warme abzuftthren. Die bei der Polymerisation 
verwendeten inerten Flflssigkeiten mOssen aus den Po- 55 
lymerisaten entfernt bzw. zurfickgewonnen werden. Als 
besonders problematisch ist die Entfernung geringer 
Mengen an aromatischen Kohlenwasserstoffen bzw. 
Halogenkohlenwasserstoffen aus wasserldslichen Poly- 
merisaten anzusehen. 60 

Aus der US-PS 42 50 331 ist bekannt, daB man Car- 
bonsauren aus verdunnten wSBrigen LOsungen von Al- 
kalimetailsalzen der Carbonsauren dadurch gewinnen 
kann,dafi man die w&Brigen Ldsungen der Alkalimetali- 
salze der Carbonsauren bei Temperaturen von 35 bis 65 
200° C und Drticken von 80 bis 500 atm mit einer fiber- 
kritischen FlOssigkeit behandett, die mindestens 10 
Mol% Kohlendioxid enthalL Unter den Reaktionsbe- 



dingungen bildet sich aus dem Salz der Carbonsaure die 
freie Carbonsaure, die sich in der uberkritischen FlOssig- 
keit test und daraus durch Druckerniedrigung isoliert 
wint 

Der vorliegenden Erfindung liegt die Aufgabe zu- 
grunde, ein Verfahren zur VerfOgung zu stellen, gemflB 
dem pulverfdrmige Homopolyraerisate durch Homopo- 
lymerisation der Monomeren in einem VerdQnnungs- 
mittel erhalten werden, das physiologisch imbedenklich 
ist und aus den Polymerisaten leicht entfernt werden 
kann. 

Die Aufgabe wird erfindungsgemSB geldst mit einem 
Verfahren zur Herstellung von pulverfdrmigen Homo- 
polyraerisatea durch Homopolymerisation von N-Vi- 
nylcarbonsaureamiden, Amides Nitrilen und wasserlds- 
lichen Estern ethylenisch unges&ttigter Carbonstaretv 
N-Vlnyllactamen, N-Vinylimidazolen und N-Vinylimi- 
dazolinen in einem inerten Verdunnungsmittel in Ge- 
genwart von Radikale bildenden Initiatoren und Ab- 
trennen des VerdOnnungsmittelSj wenn man die Homo- 
polymerisation unter Druck in flussigem oder in flber- 
kritischem Kohlendioxid als inertem VerdQnnungsmit- 
tel durchffihrt Die Homopolymerisation wind vorzugs- 
weise in uberkritischem Kohlendioxid bei Temperatu- 
Ten von etwa 31 bis 1 50°C und Drflcken oberhalb von 73 
bar durchgefflhrt, 

Zur Herstellung von Homopolymerisaten geeignete 
N-Vmylcarbonsaureamide smd beispielsweise diejeni- 
gen Monomeren, die rich von N-Vinylcarbonsftureami- 
den von ges&ttigten Cj- bis Q-Carbonsfturen ableiten, 
z&. N-Vinylformamid, N-Vinyl-N-methyl-formaraidL N- 
Vinylacetamid, N-Vinyl-Nmethyl-acetamid, N-Vinyl- 
propionamid, N-Vinyl-N-methyl-propionamid, N-Vinyl- 
butyramid und N-Vinylcapronamid. sowie N-Vinylpyr- 
rolidon und N-Vinylcaprolactam. 

Eine andere Gruppe von Monomeren, aus denen 
technisch wertvolle Homopolymerisate hergestellt wer- 
den, bilden Amide, Nitriie und wasseriosliche Ester von 
monoethylenisch ungesattigten Carbonsauren. Vor- 
zugsweise verwendet man die Amide, Nitriie und was- 
serldslichen Ester von ethylenisch ungesfittigten C3- bis 
Cs-Carbons&uren. Beispiele fQr einzelne Monomere 
sind: Acrylsaureamid, Methacryls&ureamid, Maleins&u- 
reamid, Itaconsaureamid, Acrylnitril und Methacrylni- 
trfl. Die wasserldslichen Ester der ethylenisch ungesat- 
tigten Carbonsauren leiten sich entweder voa Aminoal- 
koholen oder von Glykolen bzw. Polyglykolen ab, wo- 
bei jeweiis nur eine OH-Gruppe der Glykole und Poly- 
glykoie mit einer ethylenisch ungesattigten Carbonsau- 
re verestert ist Geeignete Ester dieser Art sind bei- 
spielsweise Di-Ct- bis C 3 -alkylamino-C2- bis Ce-alkyl- 
(methjacrylate, wie Dimethylaminoethylaciyiat, Dime- 
thylaminoethylmethacrylat, Diethylaminoethylmetha- 
crylat, EHpropylaroinoethylacrylat, Dimethylaminopro- 
pyiacrylat, Dimethylamuiopropylmethacrylat, Dimethy- 
laminobutylacrylat Dimethylaininobutylmethacrylat, 
Dimethylaminopentylacrylatr Dimethylaminoneopen- 
tylmethacrylat und Dimethylaminohexylacrylat 

Die basischen Acrylate werden in Form der Salze mit 
Mineralsaurea zJ3. SalzsEure oder Schwef elsfture, oder 
in quaternisierter Form emgesetzt (geeignete Quaterai- 
sierungsmittel sind beispielsweise Dimethylsulfat, Me- 
thylchlortd, Ethylchlorid oder Benzylchlorid). Geeignete 
Ester von Glykolen, Polyglykolen oder mehrwertigen 
Alkoholen, von denen jeweiis nur eine Hydroxylgruppe 
verestert ist, sind beispielsweise Hydroxyethylacrylat, 
Hydroxyethylmethacrylat und Aoylsfluremonoester 
von Polyalkylenglykolen eines Molekulargewichts von 
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1500 bis 10 000 im Molverhfiltnis 1 : 1, die entsprechen- Monomeren zun&chst bei einer niedrigeren Temperatur 
den Methacrybaureester, sowie Ester von Acrylsaure anpotymerisiert und anschlieBend bei einer deutlicb hd- 
und Methacrylsfiure mit Blockcopolymerisaten a us Et- heren Temperatur auspolymerisiert, verwendet man 
hylenoxid und Propylenoxid, in denen das Mol-VeJrhtlt- zweckm&Bigerweise mindestens rwei unterschiedliche 
nis von ethylenisch unges&ttigter Carbonsaure zu Alko- 5 Initiatoren, die in dem jeweils gewahlten Temperatur- 
hoi 1 : 1 betrigt Die Salze oder Quaternisierungspro- bereich eine ausreichende Zerfallgeschwindigkeit ha- 
dukte der basischen Ester sowie die Hydroxyalkylester ben. Beispielsweise kann man in den nachstehend ange- 
der ethylenisch ungesattigten Carbonsfluren bflden Ho- gebenen Temperaturbereichen folgende Initiatoren 
mopolymerisate, die rich in Wasser ldsea Auch die Ho- verwenden: 
mopolymerisate von N-Vinylpyrrolidon sowie von N- io 
Viny lcaprolactam sind wasserldslich. Temp^ 40 bis 60° C 

Als Monomere eignen sich auBerdem Kir das erfin- Acetylcydohexansulfonylperoxid, Diacetylperoxidicar- 
dungsgemaBe Verfahren zur Herstellung von Homopo- bonat, Dicyclohexylperoxidicarbonat, Di-2-ethylhexylp- 
fymerisaten N-Vinylimidazol sowie substituierte N.-Vi- eroxidicarbonat, tert-Butylperneodecanoat, 2,2'-Azo- 
nylimsdazole, Z.B. N-Vrayl-2-methyiimidazol, N- Vinyl- is bis-(4-methoxi-2,4-dimethylvaleronitril) 
4-metbyIimtdazoL N-Vinyl-5-methyiimidazol, N-Vinyl- Temp.: 60 bis 80° C 

2-ethylimidazol, N-VinyMpropylimidazol N-Vinyf- tert-Butylperpivalat, Dioctanoylperoxid, Dilauroylp- 
2-isopropyIimidazoI und N-Vinyiimidazoline, wie N-Vi- eroxid, 2 ( 2 , -Azobis(2,4-dimethylvaleronitril). tert-Buty- 
nylimidazolin, N-Vinyl-2-methyIinudazolin, N- Vinyl- lazo-2-cyanobutan 
2-ethylimidazoIin, N-VinyI-2-isopropylimidazolin, N-Vi- 20 Temp,: 80 bis 100° C 

nyl-2-n-propylimidazoiin, N-Vinj1-2phenylimidazoiin. Dibenzoylperoxid, tert~Butylper-2-ethylhexanoat, 

N-Vinylimidazole und N-Vinylimidazoline werden tert-Buty!pennaleinat2 l 2-Azobis-(isobutyronitriI) 
vorzugsweise in mit Mineralsauren neutralisierter oder Temp.: 100 bis 120° C 

in quaternisierter Form eingesetzt, wobei die Quaterni- Bis-(tert-hutylperoxi>-cycIohexan, tert-Butylperoxiiso- 
siening vomigsweisemitDhnethyisulfatMethylchbrid 25 propylcarbonat, tert-Butylperacetat 
oder Ethylchlorid vorgenommen wird Temp,: 120 bis 140° C 

Zur Herstellung der Homopolymerisate geht man 22-Bis^tert-butyiperoxi)-butan, Dicumylperoxid, Di- 
voraigsweise von N-Vinylformamid, N-Vinyl-N-me- tert.-amyiperoxid, Di^tert-butylperoxid 
thyi-formamid, N-Vinylpyrrolidon, Acrylamid, Metha- Temp.: 140 bis 160° C 

crylamid, Hydroxyethylacrylat, Hydroxyethylmeihacry- 30 p-Menthanhydroperoxid, Pinanhydroperoxid, Cumol- 
lat, Dimethylammoethylacrylat und Dimetfaylaminoet- hydropeitJxid f tert-ButyIhydroperoxid 
hylmethacrylat aus, wobei man die basischen Monome- 
ren in Form des Salzes mit starken Mineralsiuren oder Durch die Mitverwendung von Redox-Coinitiatoren, 
in quaternisierter Form einsetzt beispielsweise Benzoin, Diroethylanilin sowie organisch 

Die Homopolymerisation wird unter Druck in flOssi- 35 Ktelicher Komplexe und Salze von Schwermetallen, wie 
gem oder in flberkritischem Kohlendioxid als inertem Kupfer, Kobalt, Mangan, Eisen, Nickel und Chrom, kdn- 
Verdfinnungsmhtel durcbgef flhrt Ober die Eigenschaf- nen die Halb wertzeiten der genannten Peroxide, beson- 
ten von Kohlendioxid in flflssigem und im flberkriti- ders der Hydroperoxide, verringert werden, so daB bei- 
schen Zustand berichtet J A. Hyatt, J. Org. Chem. 49, spielsweise tert-Butylhydroperoxid in Oegenwart von 5 
5097-5101 (1984). Danach liegt der kritische Punkt von 40 ppm Kupfer-II-Acetylacetonat bereits bei 100°C wirk- 
Kohjendioxid bei etwa 31 °C und 73 bar. Die Copolyme- sam ist 

risation wird in alien Fallen unter Druck vorgenommen Die Polymerisadonsinhiatoren werden in den bei Po- 
und kann in fltissigem Kohlendioxid bei Temperaturen lymerisationen Oblichen Mengen eingesetzt, z.B. beno- 
unterhalb von 31° C, z.B> in dem Bereich von -10 bis tigt man pro 100 GewTeile der Monomeren 0,05 bis 10, 
+30°C vorzugsweise zwischen +10 und +30°C, 45 vorzugsweise 0,1 bis 5Ge w.Teileeines Initiators, 
durchgeffihrt werden. Besonders bevorzugt ist jedoch Die Polymerisation kann gegebenenfaOs auch in Ge- 
die Homopolymerisation der oben angegebenen Mono- genwart von Polymerisationsreglern durchgeFQhrt wer- 
meren in fiberkritischem Kohlendioxid bei Temperatu- den. um das Molekulargewicht der Polymerisate zu re- 
ren von oberhalb etwa 31°Q der kritischen Temperatur geln. Sofern man besonders niedrigmolekulare Copoly- 
des Kohlendioxids, Als obere Grenze fflr die Herstel- so merisate herstellen will, setzt man hOhere Mengen an 
lung der Copolymerisate wird die jenige Temperatur an- Polymerisationsreglern ein, wdhrend man ftlr die Her- 
gesehen, die 10°C unterhalb des beginnenden Erwei- stellung von hochmolekuiaren Copolymerisaten nur ge- 
chungsbereiches der jewdls entstehenden Homopoly- ringe Mengen an Polymerisationsreglern verwendet 
merisate liegt Der obere Wert fflr diese Temperatur- bzw. in Abwesenheit dieser Stoffe arbeitet Geeignete 
grenze betrflgt 150*0 Die Homopolymerisation wird 55 Polymerisationsregler sind beispielsweise 2-Mercapto- 
vorzugsweise in dem Temperaturbereich von 40 bis ethanol Mercaptopropanole, Mercaptobutanole, Thio- 
130°C durchgeffihrt Die Drticke liegen dabei oberhalb glykoMure, n-Dodecylmercaptan, tert-Dodecylmer- 
von 73 bar, vorzugsweise in dem Bereich von 80 bis 300 captan, Thiophenol, Mercaptopropionsfture, Allylalko- 
bar - # ... holundAcetaldehyd 

Die Polymerisationsreaktion wird mit Hilfe von in 60 Die Polymerisationsregler werden, bezogen auf die 
Radikale zerf allende Polymerisationsinitiatoren gestar- Menge des eingesetzten Monomeren, in einer Menge 
tet Es kCnnen s&ntliche Initiatoren eingesetzt werden, von 0,05 bis 10, vorzugsweise 0,1 bis 5 Gew.%, verwen- 
die fOr die Polymerisation der Monomeren bekannt det 

sind. Geeignet sind beispielsweise in Radikale zerfallen* Bezogen auf 100 GewTeile eines bei der Homopoly- 
de Initiatoren, die bei den jeweils gewahlten Tempera- 65 merisadon eingesetzten Monomeren verwendet man 
turen eine Halbwertzeit von weniger als 3 Stunden be- 100 bis 1500. vorzugsweise 200 bis 900 GewTeile Koh- 
sitzen. Falls die Polymerisation bei zwei unterschiedli- lendioxid Die Polymerisationsreaktion kann diskonti- 
chen Temperaturen durchgeffihrt wird, indem man die nuierlich oder auch kontinuierlich in entsprechend aus- 
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eelegten Druckapparaten durchgefuhrt werden. Um die vorgelegt Nach Zugabe von 135 g flussigem Kohlendi- 
bei der Polymerisation entstehende Warme abzuflihren, oxid wird der Autokiav verschlossen und auf 80°C er- 

ist es wQnschenswert, daB die Druckapparaturen Ober wiinnt Der Autokiav ist mit emem ROhrer und einer 

ein KGhlsystem verf Ogen. Sie mOssen selbstverstftndlich elektrischen Heizimg ausgestattet Die Reaktionsmi- 

ebenso auch beheizbar sein, um die Reaktionsmischung 5 schung wird wfihrend des Aufhekens und der Polymen- 

auf die jeweils f fir die Polymerisation gewlinschte Tem- sation, die ca. 5 Stunden dauert, gerflhrt Bei emer Poly- 

peratur zu erhitzen Die Druckapparaturen sollten Qber merisationsternperatur von 80*C stellt sich ein maxima- 

Mischeinrichtungen verfflgen. z.B. Riihrer (Blatt-, Impel- ler Druck von 160 bar ein. Nach Beendigung der Poly- 

ler- Oder Mehrstufenimpulsgegenstrom-ROhrer) oder merisatidn wird der Autoklavemnhalt gekOhlt und ent- 

Schaufeln. 10 spannt Man erhfilt ein weiBes flockiges Pulver, das eme 

Die Druckpolymerisation kann beispielsweise so aus- TeilchengrflBe von 10 bis 300 jim hat Der K-Wert des 

gefuhrt werden, daB man in einer Druckapparatur zu- Homopolyroertsates betriigt 80,4. 
n&chst eine bestimmte Menge eines Monomeren und 

den Initiator vorlegt. dann Kohlendipxid in flussiger BeispieI2 

Form einbringt und nach dem VerschlieBen des Auto- J5 

kiaven das Reaktionsgemisch auf die Polymerisations- In emem 300 ml f assenden Autoklaven, der mit emem 
temperatur erhitzt Es ist jedoch auch mGglich, nur einen Riihrer und einer elektrischen Heizung ausgestattet ist, 
Teil des Reaktionsgemisches im Autoklaven vorzulegen werden 15 Teile NrVinylpyrrolidon, 03 Teile Azobisiso- 
und es auf die Polymerisationstemperatur zu erhitzen buttersauredinitril und 135 g flfissiges Kohlendioxid 
und dann nach MaBgabe der Polymerisation weiteres 20 vorgelegt Das Reaktionsgemisch wird geruhrt up4auf 
Reaktionsgemisch zuzupurnpett Eine andere Moglich- eine Temperatur von 80° C erwannt Dabei stellt sich on. 
keit besteht darin, nur einen Teil der Monomermenge in maximaler Druck von 160 bar ein. Nach einer Polymery 
der gesamten erforderlichen Menge an Kohlendioxid im sationszeit von 5 Stunden wird der Autoklavemnhalt 
Autoklaven vorzulegen und die restliche Monomer- gekOhlt und entspannt Man erhalt ein weiBes pulverfSr- 
menge zusammen mit dem Initiator nach Fortschritt der 25 migesPolymeri$at,dasach leichtinWasser aufldst Der 
Polymerisation in den Autoklaven einzupumpen. Nach K-Wert des Homopolymerisats betrSgt 57. 
AbschluB der Polymerisationsreaktion wird das Reak- 
tionsgemisch gegebenenf alls gekflhlt und das Kohlendi- Beispid 3 
oxid abgetrennt Dabei fallen die Homopoiymerisate als 

pulverformiger Ruckstand an. Die TeilchengrdBe des 30 In emem 300 ml fassenden Autoklaven, der nut emem 

Puivers betragt 0,5 \im bis 5 mm, vorzugsweise 1 Jim bis ROhrer und einer elektrischen Heizung ausgestattet ist, 

0.5 mm, wobei diese Teilchen aus Primarteilchen von 0,5 werden 15 Teile N-VmylmethylirflidazoImhydixxWorid, 

bis 3 jim Durchmesser mehr oder weniger locker aggre- 0,3 Teile 2^-Azobis^2^-dimethyIvaIeronitril) und 135 g 

giertsind flussiges Kohlendioxid vorgelegt Der Autokiav wird 

In Abhangigkeit von den jeweils bei der Polymerisa- 35 dann verschlossen und auf eine Temperatur von 75°C 

tion gewahlten Bedingungcn erhalt man Homopolyme- erhitzt Dabei stellt sich ein maximaler Druck von 155 

risate mit einem K-Wert nach Fikentscher von 10 bis bar ein. Nach einer Polymerisationsdauer von 5 Stunden 

300, vorzugsweise 20 bis 200. Die Homopoiymerisate wird das Reaktionsgemisch abgekQhlt und entspannt 

sind -abgesehen von wenigen Ausnahmen — wasserlOs- Man erhfilt ein weiBes Pulver, das sich sehr leicht in 

lich, es losen sich mindestens 1 0 g Homopoiymerisat pro 40 Wasser aufldst Der K-Wert des Polymerisats betriigt 

Liter Wasser. Von besonderem Interesse sind die Ho- 65- 
mopolymerisate aus N-Vinylformamid, Acrylamid, Me- 

thacrylamid und N-Vinylpyrrolidoa Die Homopolyme- Beispiel4 
risate des N-VInylfonnamids kftnnen durch Behkndlung 

mit Basen oder S&uren in Polymerisate iiberftihrt wer- 45 In einem 300 ml f assenden Autoklaven, der mit Rflh- 

den, die neben unveranderten einpolymerisierten N-Vi- rer und elektrischer Heizung ausgestattet ist. werden 15 

nylformamid-Einheiten Vinylamin-Einheiten enthalten. Teile 2-HydroxyethylacryIat, 0,3 Teile Azobisisobutter- 

Derartige Polymerisate sind hochwirksame Flockungs- sauredinitril und 135 Teile flfissiges Kohlendioxid vor- 

mittel bei der Ki&rschlammentw&sserung sowie Entwfls- gelegt Nach dem VerschlieBen des Autoklaven wird das 

serungs- und Retentionsmittel bei der Herstellung von 50 Reaktionsgemisch auf eine Temperatur von 80°C er- 

Papier. Nach dem erfmdungsgemaBen Verfahren her- wfirmt Dabei stellt sich ein maximaler Druck von 170 

stelibaren Homopoiymerisate kOnnen auBerdem als bar ein. Nach einer Pblymerisationszeit von 4 Stunden 

GerOststoff e in Waschmitteln sowie als Schlichtemittel, erhalt man ein weiBes flocMges Homopoiymerisat von 

Klebrohstoffe, Leimungsmittel fCir Papier und bei der Hydroxyetfaylacrylat, das einen K-Wert von t20hat 

Tertiarf Orderung von Erd61 verwendet werden. 55 

Die in den Beispielen angegebenen Teile sind Ge- BeispielS 
wichtsteile, die Angaben in Prozent beziehen sich auf 

das Gewicht der Stoff e. Die K-Werte wurden nach H. In einem 300 ml f assenden Autoklaven, der mit einem 

Fikentscher, Cellulose-Chemie 13, 58 bis 64 und 71 bis 74 Rtthrer und einer elektrischen Heizung ausgestattet i$t 

(1932) in 5%igerKochsalzlosung bei einer Polymerkon- eo werden 15 Teile Acrylamid. <V3 Teile Azobisisobutter- 

zentration von 0,1 Gew.%, einer Temperatur von 25°C sauredinitril und 135 Teile flflssiges Kohlendioxid vor- 

und einem pH-Wert von 7 (eingestellt mit Nariumhy- gelegt Der Autokiav wird dann verschlossen und auf 

droxid) bestimmt eine Temperatur von 80° C erhitzt Dabei stellt sich ein 

maximaler Druck von 170 bar ein. Nach einer Polymeri- 

Beispiel 1 fc5 sationszeit von etwa 5 Stunden erhalt man ein pulver-. 

farmiges Polyacrylamid eines K-Wertes von 62,7, das 

In einem 300 ml fassehden Autoklaven werden 15 g sich sehr leicht in Wasser aufldst 
N-Vinylformamid und 0,3 g Azobisisobuttersaurediiutril 



